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1. まえがき
単結晶の育成法には種々開発されているが，赤外線集中加熱装置("-'28∞OC) による浮遊帯溶融法
(Floating-Zone 法)は，溶融体を空間に浮遊させながら融解・疑固により結晶育成合行う方法で，良質な
単結晶が育成できる。この装置を駆使して，酸化断線体結品の育成，本装置の試料上今 F軸移観樹毒(上下
移動・左右回転)の改良製作，単結晶育成詩料(粉末試料)の圧縮成形と脳古制ヰの改良作成，吸収スペクト
ノレの測定、 X線回折測定による結晶性の観測等の単結晶育成技術の修得研修を行った〈
2. 赤外線集中加熱単結晶製造装置の構成
図 1 は，赤外線集中加熱単結晶製造装置 (SC一日
沼C) の主要部分を示した概略図で，試料 G焼結棒・
干郵古品)の上下移動，左右回転をする部分については，
上下軸移動モーター樹蒔の改良設計製作をした。本装
置の繋糠は，キセノンアークランプ (540Ow)で，こ
こから出た光は周囲の回車卦青円面鏡(内面金メッキ)に
より加熱県に集光される.力幌邸は，透明石英管の中
にあり，上主軸には油圧プレス治具に粉末原料を入れ
プレス製作し，真空中でベーキング(叩OOC) した焼
結制ヰ棒が白金線(ゆ 0.3) で吊され，下部主軸には改
良・設計製作した下主軸移動機構(上下移動・左右回
転)の主軸先端に試料固定部品のカンタル線(ゅ1. 5) 
に固まれた末郵吉晶が装着されている.加熱によりこの
上下 2 つの誠ヰ棒の聞に浮遊溶融帯が形成される.上
主軸は左回転 (0. 6"-'68rpm) しながら下降し (0.7"-' 
20伽IIll/hr) ，下主軸は右回転 (8"-'60r戸n) しながら下
降し (5"-'20伽m/hr) 両者を回転させながらゆっくり
と集光された加索~~より引き下げる王制こよって上側の
脳吉制ヰ棒が融け下軸の持ヰ上に単結晶が育成する。
円δ
卜一ン
hy
コ一ドモ)一ル転ピ一回ス口{
図 1 赤外線集中力[開禅師idil製造装置の概略図
特長高温也8000C) が手軽に得られる。 赤外線力瞭Lのため，高周波誘導力眼忙溶融できない種々の酸
化物単結晶等の育成が可能. 浮遊帯溶融法(Floating-Zone 法)で，るつぼが要らず，不純物が混入しな
いので，高純度の単結晶を容易に得られる。 浮遊溶融帯の部分が石英管で遮断されているので，結晶成長
に高直の雰囲気ガスを使用する事が出来，圧力も変える事が出来る。 赤舛線は円周方向から浮遊溶融帯を
照射でき，円周方向の温度分布が均一である。 オペレータはスクリ ンに映し出された浮遊溶融帯を継続
して監視する事が出来る。 キセノンランプは長時間安定した赤外出力が得られ，メワーコントローノレが容
易に出来る。
2. 謝斗上・下軸移動機構(上下移動・左右回転)の改良・設計製作
赤外線集中力瞭L単結品製造装置の試料上下軸移動樹毒は，上主軸・下主軸とも上下移動と左右回転が行え
る棋織で，上主軸の燐吉棒については2 個の高速・低速スピードコントロールモータ- (;~]K6RGt-凡打エンタlレ)
とウオ」ム歯車で上下移動，左右回転はもう 1個のスピードコントロールモーター胸訪で問転し，上下移動，
左右回転を同時又は回転のみの駆動ができます。下軸の単結晶移酬樹茸は，今回改良・設i汁製作しました。
図 2が下主軸の移動樹構図で，知嵩結品の主制回転
は，スピードモ タ一 (PSH425-401P 刺エンタル)からタイ
ミングベノレトにて下軸に回転を伝導し左右の回転を行
います。 上下移動は転造ボーノレねじ(鵬 1∞2-400-
ClO-50 KSS) とフレキシブノレカップリングにて直結し
たステッピングモーター (PK566-B オ作ンタル)にマイクロ
ステップドライバー (FD-5∞OWS D機若開実新)よりノ〈
ルス信号の.0360 /1 ハ。 似)にて回転し，転造ボーノレ
ねじは回転すると下に移動し，このとき下軸は，タイ
ミングベノレトプーリ内を滑りながら下に移動します。
ステッピングモーターは台板には固定されておらず，
モーター取り付け台を支える軸の上-下にはスチーノレボ
ーノレ(φ3)左右はベアリング(635ZZ NSK) で固定しス
テッヒ。ングモーターと転造ボールねじ一体の上下移動
が滑ら糾こ，かつぶれなし様に工夫されています.ま
たステッピングモーター取り付け台が滑らかに上下す
るために，バランス用の重りをワイヤー(ゅ 1) で釣っ
てそーター重量とのバランスを取Jコてあります。
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図2 下主軸の移罫劇毒[~~
3. 油圧プレスによる試料作成
市販の粉末試料とパインダLとして水に溶かしたポリピニノレアノレコールをよくかき混ぜ，ホットプレート
上にて韓燥後，図 3-1 の様なステンレス製プレス冶具俳 φ50x150， d=φ11)は時ヰを-押し込み、油圧ミニプ
レス器個 3-2) で圧縮成形 (3t) した。治具台座を取り除き，油圧ミニフ。レス器に再度プレス治具セットし
て，試料抜きのために再度プレスすると円柱状の献ヰ棒(ゆ llx50) が出来，試料棒は一晩放置すると完全に
固まり，硬い固形割司棒が出来た。
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試料は Y203、 Zr旬、 A1203 : Cr203 (1...1. 51IlO1%) 、 MgAl2Û3(柏町四)、地A1203 : CoO :5111(1 1%) 等を作成した。ど
の試料も圧縮成形後の試料は固いが、その後電気炉で焼結した試料は柔らかくて折オl符吋く困難をきわめた
が、粉末試料にポリビニールアルコール混合濃度・混合量・乾燥を何回か繰り返し訴行錯誤して，硬し、固形
制lヰ棒が出来た。
白
宍角穴何'京)11ト
阪レス湖
;æ:事l曹ロ
図3-1 制斗の任縮成形プレス治具
3- 1.焼鮒奉試料製作
圧縮成形した固形試料を透明石
英管(ゆ 20) に入れ真空引き(10-
4 Torr) を行い円筒型電気炉でベー
キング (8∞"'-'10∞。C) し， 2 時聞
かけてポリビニールアルコールを
とばし焼結棒試料(図 4-1) を作
成した。 作成した焼結棒試料は，
上主軸の焼結棒はφ 1. 0 の穴を開
け白金線を通し上軸に吊します，
下軸の種結晶用は試料固定器(図
4-2) のカンタル線で囲った中に
垂直に立てて，白金線で周りを縛
り，下主軸の先端に部ヰ固定器を
装着し結晶育成に入る.
図3-2 鱒粉圧縮成形・泊IEミニプレス器
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図4-1 脳吉棒剖ヰ
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図 4 .. :~ <î排出定器
4. 単結晶育成
赤外線集中加熱単結晶製造装置の回制青円面鏡内に上主軸は，白金線で脳古棒を吊し， r: :L:軸には衝吉晶
になる脳吉棒を装着した部ヰ固定器を主軸に装着し透明石英管をセットします二3 上 f州北品川奉をキセノンラ
ンフ。光源焦点位置より 10mm手前まで近づけておき図 5-(1) ，キセノンランプを点火 (8(t\) します。その
後制御瀞云に入り 40"-'95A (備制融保により最高電流植は変わる)まで上昇させ， J'JJ唱iの衝占晶(焼
結棒)をランプ焦点まで右回転 (30rpm) しながら近づけ，スクリンに映し出された焼結棒を見ながらラン
プ言富市値を序序に上げて図 5-(2) の様に先端を融かします二同様に上主軸の焼結棒もランプ焦点まで左回転
(30rplll) しながら近づけ，スクリンに映し出された焼結棒を見ながら先端を図 5-(めの慌に融かします。
そして右回転中の下主軸の融けた焼結棒先端へ左回転しながら上主軸の融けたt筋吉棒を l、万
け図 5-(4) の様にドッキングし
て，種結品(下主軸)は右回転
(3011Jm) 下方移動 ω. 5nmvmin) , 
焼結棒(上主軸)は左回転
(30rplll) 下方移動 ω.7mnvmin)
で結晶育成を図 5-(5) の様に行
い，最後に焼結棒と単結晶を図
5-(6) の様に上主軸移動を止め
て下主軸のみ移動させて切り離
しますユ結晶育成を試みた試料
は， Y203、 Zr弘、 A1203 : Cr203 (1 
"-' 1. 51101 %)、MgA1203 (5011101%) 、
.MgA1203: CoO (0. 05へ-O.5m01%)
等を育成した。育成した結晶
1¥.1203 : Cr203 (1. 511l01% ・此守一)を
図 6 に示す。図 6 -(1)は，上下
の焼結棒が垂直に回事副主ず，上
主軸の焼結棒がゆがんで回転し
たため一見結晶育成がうまくい
ったように思われたが，油圧プ
レスで割ってみると図 6-(2) 断
面の様に結晶の中は小さな単結
晶の多結品だった。図 6 一 (3) の
結晶は上下の焼結棒が左右にう
まく回転 (301VIII) し移動スピ
ード (0. 5uun/mi n) も良好で図
?-(4) 断面の様な単結品育成
(φ8 x 20) ができた。
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図 5 単結晶育成
図 6 育成した単結晶 A1203 : Cr2?J 1.51lo l ~I ルビー
訓告円。
5. 吸収スペクトルの測定
上記の育成した単結晶Al203 : Cr203 (1. 51即1%・ lレピー)を油圧フ。レスで割って緑色炭素けい素臨石，ポラゾン
砥石研磨機，ポリシングダイヤ液で両面研官書した結品〈厚さ d=0.198cm) を室温でWう沿わ~:度計で吸収スペ
クトノレ測定図 7 一(1)を行った。 また育成した単結晶と比べるためにメーカー育成の単結晶(厚さ d
=0. 1l9cm) 吸収スペクトル測定図 7 -(2) を行った。
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単結晶Al203 : Cril:! (1. 5mol%・ルピー)の吸収スペクトル
図に示すように， Y帯4065Â， B帯4762Â， U帯5556Â， R帯6944A ， 6929Â どち
らも同じ位置に吸収帯が見られ，今回育成した単結晶 A1203 : Cr203 (1. 5mo1%・此._-) U.，メ』ーカーが育成した
ものと同じ結晶構造をもっといえるC 又，吸収帯にはノイズのようなものが多く見られるが，これは単結晶
の両端面を平行に研磨したことによって生じた干減織である。スペクトル全体iこ渡って司ご渉縞が現れること
図 6
は，結品内ドメインの存在に起因する光散乱が少なくないことを意味し，結晶性はメーカーのものより優れ
たものが出来たと思われる。
6. まとめ
赤外線集中力幌弾結晶製造装置で単結晶を育成研修している中で， IJ ，*-立の単結晶Ij・かりの多結晶が出来い
ろいろ考えた末，上主軸の移動 (100nnn/hr) が早すぎることがわかりく，スピードモーター直結ギヤーを交
換し移動 (0.7"'-'20伽nn/hr) を遅くしました。また前回製作した下主軸の上下移動樹l寄(移動・回転)も，移動
(12伽n/hr)が早く回転 (lrpm) が遅いことがわかり，スピードモーター 1 個で回転・移動を行っていました
が，やはり別々にしないと大きな単結晶が得られず，移動 (2 "，-， 10伽m/hr) にはステップニ1:-、ーター，回転 (8
'"'-'60rpm) には従来のスピードモーターを使用して改良・設計製作をやり直しました:その結果スムーズに
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単結晶の育成が出来るようになった。
油圧プレスによる試料の作成においては，試料にポリビニーノレアノレコール混企濃度・混合量・車tI呆後治具
に押し込むが，試料を入れてプレス (lt 2伽nn) また試料を入れてプレス (lt 2伽n) と ~ll!'!1に分け最後に 3t
プレスと 60nm の成形試料が出来るが，電気炉 (9000C) でベーキングしてt新吉棒にすると. 3つに折れて
しまい困ったが， 1t プレスの代わりに手で金属棒を使って押し込み一度lこ 3 t プレヌした方が，ベ キング
しでも折れなくなった。言式料によってし 1ろいろな径(ゆ 11 ， 9， 8) の治具を製作し，脇市俸を作成した。
単結晶育成においては，今回は，各試料 A位12ρ03 : Cr.巧20仇13 206ωOcc (α1"-' 1.5加mo吐1%紛)、 Mg胤AL叩2{ρ()
M陶gA12ρ03 : Co02μ40∞Oocω.0閃5"-'0.5伽mo札1%附%叫，) y.も20仏13 2お60∞OOC、 Zr02 2却80∞OOc、 2000"-'2800 CCまでの融点試料
を選定して育成を行った。各試料融点よりキセノンランプの電流，主軸の移動・回転のスピードを調整しな
がら育成した。 試料によっては，多結晶で、単結晶に至らなかったものもあり今後の司曜iである。
育成した単結晶については， W分光光度計で吸収スペクトルの測定を行った。吸取測定用の単結晶両端面
研磨には，あまりにも硬くて苦労したが，機械工場の研潜機を貸していただき，きれしオこ光が透過する結晶
に磨き上げることが出来，吸収測定ができた。また単結晶を油圧プレスで細かくつぶして高速X線回折装置
を使用して回折スペクトル測定も行ったが，解析までには至らなかったが，スペクトル〆に半値幅は小さく良
質の結晶が出来たと思われる。
以上単結晶育成試料(粉末試料)のl聞言劇杉と焼結謝斗作成，赤外線集中加熱装置による単結晶の育成，光
吸収測定、 X線回折測定による結晶性の観測等にて，今回はここまでで1iJf1í彦終了とし:ヒ
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